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Abstrak

Abu terbang batubara merupakan bahan baku potensial untuk memperoleh silika melalui ekstraksi alkali dan pengendapan asam. Penelitian ini bertujuan mengevaluasi pengaruh jenis reaktan, suhu, dan rasio bahan baku terhadap perolehan produk pada sintesis silika secara batch dari abu terbang PT YTL Paiton. Ekstraksi dilakukan menggunakan NaOH dan KOH pada suhu 75, 85, 95, dan 105 °C. Rasio bahan baku terhadap reaktan yang dilaporkan adalah 1:10,09; 1:12,61; dan 1:15,13 untuk NaOH serta 1:7,34; 1:9,17; dan 1:11 untuk KOH. Komposisi awal dianalisis menggunakan X-ray fluorescence, sedangkan produk dievaluasi secara gravimetri dan menggunakan scanning electron microscopy. Kandungan SiO₂ awal sebesar 11% menghasilkan massa silika teoritis 2,75 g dalam 25 g abu terbang. Massa produk tertinggi diperoleh pada 95 °C, yaitu 2,904 g dengan NaOH pada rasio 1:15,13 dan 1,184 g dengan KOH pada rasio 1:11, dengan yield gravimetri masing-masing 105,60% dan 43,05%. Nilai di atas 100% menunjukkan bahwa massa produk tidak dapat diperlakukan sebagai massa silika murni. Citra SEM menunjukkan fitur partikel berukuran 37,99–67,97 nm pada produk NaOH dan 36,51–76,27 nm pada produk KOH. Hasil penelitian menunjukkan potensi pemanfaatan abu terbang sebagai sumber produk berbasis silika, dengan kebutuhan verifikasi kemurnian dan kinerja adsorpsi.
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Abstract

Coal fly ash is a potential feedstock for silica recovery through alkaline extraction and acid precipitation. This study evaluated the effects of reactant type, temperature, and feedstock-to-reactant ratio on product recovery during batch silica synthesis from PT YTL Paiton fly ash. Extraction using NaOH and KOH was conducted at 75, 85, 95, and 105 °C. The reported ratios were 1:10.09, 1:12.61, and 1:15.13 for NaOH and 1:7.34, 1:9.17, and 1:11 for KOH. The feedstock was characterized by X-ray fluorescence, while the products were assessed gravimetrically and by scanning electron microscopy. An initial SiO₂ content of 11% corresponded to a theoretical silica mass of 2.75 g in 25 g of fly ash. The highest product masses occurred at 95 °C: 2.904 g for NaOH at 1:15.13 and 1.184 g for KOH at 1:11, giving gravimetric yields of 105.60% and 43.05%, respectively. A yield above 100% indicates that the recovered mass cannot be regarded as pure silica. SEM images showed particle features of 37.99–67.97 nm for the NaOH product and 36.51–76.27 nm for the KOH product. These findings support the potential use of fly ash as a silica-bearing feedstock, although product purity and adsorption performance require further verification.
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PENDAHULUAN

Pemanfaatan batubara sebagai sumber energi pada pembangkit listrik menghasilkan residu padat berupa abu terbang (fly ash) dan abu dasar (bottom ash). Akumulasi residu tersebut memerlukan pengelolaan yang tepat sekaligus membuka peluang pemanfaatan sebagai bahan baku material bernilai tambah. Pemulihan komponen mineral dari abu terbang merupakan salah satu pendekatan untuk meningkatkan pemanfaatan limbah pembakaran batubara [1], [2].

Abu terbang mengandung berbagai oksida, terutama SiO₂, Al₂O₃, Fe₂O₃, dan CaO, dengan proporsi yang bergantung pada karakteristik batubara dan kondisi pembakaran. Kandungan silika yang dilaporkan dalam sejumlah penelitian tidak selalu mewakili setiap sumber abu terbang. Oleh karena itu, karakterisasi bahan baku diperlukan sebelum menentukan proses ekstraksi dan memperkirakan jumlah silika yang dapat diperoleh [2], [3].

Material berbasis abu terbang telah dikaji sebagai adsorben untuk penyisihan logam berat dan zat warna [4]. Sintesis silika gel dari abu terbang PLTU Paiton untuk adsorpsi Rhodamin B dilaporkan oleh Aisah dkk. [5], sedangkan pemanfaatan abu terbang untuk memperoleh silika gel sebagai adsorben methylene blue dibahas oleh Nurrohmat dkk. [6]. Penggunaan abu terbang teraktivasi untuk menurunkan kebutuhan oksigen kimia pada limbah industri tahu juga dilaporkan oleh Purba dkk. [7]. Kajian tersebut menunjukkan keragaman pemanfaatan material, sehingga pengujian harus disesuaikan dengan sifat produk dan tujuan aplikasinya.

Penggunaan langsung abu terbang sebagai sumber silika dibatasi oleh keberadaan komponen lain yang dapat memengaruhi komposisi dan sifat permukaan produk. Ekstraksi dan pemurnian diperlukan untuk memisahkan komponen target serta mengurangi pengotor. Tinjauan Yao dkk. [8] menempatkan pemulihan komponen mineral sebagai bagian dari pemanfaatan abu terbang yang bernilai tambah. Gao dkk. [9] menunjukkan bahwa ekstraksi silika dari abu terbang dapat dikembangkan melalui kombinasi pelindian dan pelarutan alkali, disertai karakterisasi kemurnian serta sifat adsorpsinya.

Penelitian sebelumnya melaporkan pemurnian silika abu terbang PT YTL Paiton menggunakan HCl dan aqua regia [2], serta ekstraksi silika menggunakan pendekatan alkali [3], [6]. Perbedaan bahan baku, konsentrasi larutan, dan tahapan pemurnian menyebabkan hasil antarpenelitian perlu dibandingkan secara hati-hati. Massa produk, yield, dan kemurnian merupakan ukuran yang berbeda dan harus dinyatakan dengan dasar perhitungan yang jelas.

Penelitian ini bertujuan mengevaluasi pengaruh jenis reaktan NaOH dan KOH, suhu ekstraksi, serta rasio bahan baku terhadap reaktan pada sintesis silika secara batch dari abu terbang PT YTL Paiton. Evaluasi dilakukan melalui karakterisasi bahan baku menggunakan XRF, pengukuran massa produk dan pH, perhitungan yield gravimetri, serta pengamatan morfologi menggunakan SEM. Hasilnya diharapkan menjadi dasar pengembangan pemanfaatan abu terbang sebagai sumber material berbasis silika.



METODE



Bahan dan Rancangan Percobaan

Abu terbang diperoleh dari PT YTL Paiton, Probolinggo, Indonesia. Bahan kimia yang tercantum dalam penelitian meliputi NaOH, KOH, HCl 37%, H₂SO₄ 98%, HF, HNO₃, dan akuades. Prosedur ekstraksi yang dijelaskan menggunakan NaOH atau KOH, HCl 3 M untuk pengendapan, serta akuades panas untuk pencucian. Setiap kondisi menggunakan 25 g abu terbang.

Suhu ekstraksi divariasikan pada 75, 85, 95, dan 105 °C. Rasio bahan baku terhadap reaktan yang dilaporkan adalah 1:10,09; 1:12,61; dan 1:15,13 untuk NaOH, serta 1:7,34; 1:9,17; dan 1:11 untuk KOH. Rasio tersebut dipertahankan sebagai label kondisi percobaan; dasar konversi mol abu terbang sebagai campuran oksida tidak dirinci. Konsentrasi NaOH dinyatakan 3 M. Konsentrasi KOH dilaporkan 3 M pada abstrak awal dan 2,4 M pada pembahasan, sehingga perbandingan kedua reaktan dibatasi pada kondisi percobaan yang tersedia.



Prosedur Ekstraksi dan Pengendapan

Abu terbang dicampur dengan larutan alkali, kemudian dipanaskan dan diaduk pada suhu yang ditetapkan. Campuran didiamkan dan disaring untuk memperoleh filtrat yang mengandung silikat terlarut. HCl 3 M ditambahkan ke filtrat untuk mengendapkan produk berbasis silika dengan target pH 6,5–7. Endapan dipisahkan, dicuci menggunakan akuades panas, dan dikeringkan pada 110 °C selama empat jam. Skema alat dan tahapan penelitian ditampilkan pada Gambar 1 dan Gambar 2.



Gambar 1. Skema alat proses ekstraksi secara batch



Gambar 2. Tahapan ekstraksi dan karakterisasi produk silika

Komposisi awal abu terbang dianalisis menggunakan XRF. Massa produk kering ditentukan secara gravimetri. Karakterisasi SEM dilakukan di Universitas Negeri Malang pada produk NaOH rasio 1:15,13 dan produk KOH rasio 1:11, keduanya pada 95 °C. Analisis bersifat deskriptif terhadap kondisi percobaan yang dilaporkan.



Perhitungan Yield Gravimetri

Yield secara umum membandingkan jumlah produk dengan jumlah bahan acuan [12]. Dalam penelitian ini, basis perhitungan ditetapkan pada massa teoritis SiO₂ dalam abu terbang awal. Kandungan SiO₂ sebesar 11% dalam 25 g abu terbang menghasilkan massa teoritis 2,75 g. Dengan demikian, yield gravimetri dihitung dari massa produk kering terhadap massa teoritis tersebut.

m₍SiO₂, teoritis₎ = m₍fly ash₎ × w₍SiO₂₎ = 25 × 0,11 = 2,75 g (1)

Yield gravimetri (%) = (m₍produk kering₎ / 2,75 g) × 100% (2)

Yield pada Tabel 3 dan Tabel 5 dihitung ulang dari massa produk yang ditampilkan, kemudian dibulatkan menjadi dua angka desimal. Besaran ini menyatakan perolehan massa produk relatif terhadap silika teoritis, bukan kemurnian silika atau konversi reaksi. Penentuan kemurnian memerlukan pengukuran komposisi produk akhir.



HASIL DAN PEMBAHASAN



Karakteristik Abu Terbang

Hasil XRF menunjukkan bahwa abu terbang yang digunakan mengandung Fe₂O₃ dan CaO lebih tinggi daripada SiO₂. Komposisi oksida yang dilaporkan disajikan pada Tabel 1.

Tabel 1. Komposisi oksida abu terbang PT YTL Paiton berdasarkan XRF









	No.
	Komponen oksida
	Kadar (% massa)





	1
	SiO₂
	11



	2
	Al₂O₃
	3,9



	3
	Fe₂O₃
	45,1



	4
	CaO
	30,1



	5
	ZnO
	0,28



	6
	Cr₂O₃
	0,1



	7
	Eu₂O₃
	0,4



	8
	CuO
	0,2



	9
	K₂O
	1,2



	10
	TiO₂
	1,1



	11
	NiO
	1,55



	12
	V₂O₅
	0,009



	13
	MnO
	0,32



	14
	SrO
	0,61



	15
	MoO₃
	2,8



	16
	BaO
	0,37



	17
	Re₂O₇
	0,2



	18
	HgO
	0,33





Sumber: hasil analisis XRF penelitian.

Komponen dominan adalah Fe₂O₃ sebesar 45,1%, CaO sebesar 30,1%, dan SiO₂ sebesar 11%. Komposisi tersebut memperlihatkan bahwa silika bukan oksida dominan pada sampel ini. Perbedaan komposisi abu terbang antarsumber juga dilaporkan oleh Asof dkk. [10] dan Haryanti [11]. Oleh karena itu, kandungan silika dari sumber lain tidak digunakan sebagai pengganti hasil karakterisasi sampel PT YTL Paiton.



Mekanisme Pembentukan Produk Silika

Pemanasan dan pengadukan meningkatkan kontak antara abu terbang dan larutan alkali. Silika dapat bereaksi dengan NaOH atau KOH menghasilkan silikat terlarut. Persamaan berikut merupakan representasi reaksi ideal yang digunakan untuk menjelaskan tahapan proses, tanpa menetapkan komposisi seluruh spesies yang terbentuk dalam campuran abu terbang.

SiO₂(s) + 2NaOH(aq) → Na₂SiO₃(aq) + H₂O(l) (3)

SiO₂(s) + 2KOH(aq) → K₂SiO₃(aq) + H₂O(l) (4)

Pengasaman filtrat menurunkan alkalinitas dan mendorong pembentukan endapan silika terhidrasi. Pengeringan menghasilkan produk berbasis silika. Tahapan pengasaman dan pengeringan secara sederhana dinyatakan melalui Persamaan (5)–(7).

Na₂SiO₃(aq) + 2HCl(aq) → H₂SiO₃(s) + 2NaCl(aq) (5)

K₂SiO₃(aq) + 2HCl(aq) → H₂SiO₃(s) + 2KCl(aq) (6)

H₂SiO₃(s) → SiO₂(s) + H₂O(g) (7)



Perolehan Produk Menggunakan NaOH

Massa produk dan pH hasil percobaan menggunakan NaOH ditampilkan pada Tabel 2. Semua rasio menunjukkan massa tertinggi pada 95 °C. Pada rasio 1:15,13, massa produk meningkat dari 0,667 g pada 75 °C menjadi 2,904 g pada 95 °C, kemudian turun menjadi 1,380 g pada 105 °C.

Tabel 2. Massa produk dan pH pada ekstraksi menggunakan NaOH










	Suhu (°C)
	1:10,09

Massa (g); pH
	1:12,61

Massa (g); pH
	1:15,13

Massa (g); pH





	75
	0,536; 7,50
	1,568; 7,30
	0,667; 6,80



	85
	0,690; 6,80
	1,550; 6,90
	0,882; 6,70



	95
	1,093; 6,90
	1,828; 7,10
	2,904; 6,90



	105
	0,994; 7,10
	1,410; 6,80
	1,380; 6,90





Tabel 3. Yield gravimetri produk pada ekstraksi menggunakan NaOH










	Suhu (°C)
	1:10,09 (%)
	1:12,61 (%)
	1:15,13 (%)





	75
	19,49
	57,02
	24,25



	85
	25,09
	56,36
	32,07



	95
	39,75
	66,47
	105,60



	105
	36,15
	51,27
	50,18





Keterangan: rasio mengikuti label kondisi percobaan. Yield dihitung dari massa produk kering terhadap 2,75 g SiO₂ teoritis.

Yield gravimetri tertinggi sebesar 105,60% diperoleh pada 95 °C dan rasio 1:15,13. Nilai tersebut menunjukkan massa endapan yang melampaui massa silika teoritis bahan baku. Keberadaan pengotor, residu garam, air terikat, atau ketidakpastian pengukuran dapat berkontribusi terhadap kelebihan massa; kontribusi masing-masing belum dapat ditentukan dari data yang tersedia.



Perolehan Produk Menggunakan KOH

Hasil ekstraksi menggunakan KOH disajikan pada Tabel 4 dan Tabel 5. Massa produk tertinggi pada setiap rasio juga diperoleh pada 95 °C. Kondisi dengan rasio 1:11 menghasilkan massa 1,184 g dan yield gravimetri 43,05%, lebih tinggi daripada rasio 1:7,34 dan 1:9,17 pada suhu yang sama.

Tabel 4. Massa produk dan pH pada ekstraksi menggunakan KOH










	Suhu (°C)
	1:7,34

Massa (g); pH
	1:9,17

Massa (g); pH
	1:11

Massa (g); pH





	75
	0,474; 6,90
	0,172; 6,90
	0,242; 6,90



	85
	0,505; 7,30
	0,322; 6,70
	0,600; 7,10



	95
	0,726; 6,90
	0,685; 7,00
	1,184; 7,02



	105
	0,535; 7,20
	0,468; 6,50
	0,707; 7,30





Tabel 5. Yield gravimetri produk pada ekstraksi menggunakan KOH










	Suhu (°C)
	1:7,34 (%)
	1:9,17 (%)
	1:11 (%)





	75
	17,24
	6,25
	8,80



	85
	18,36
	11,71
	21,82



	95
	26,40
	24,91
	43,05



	105
	19,45
	17,02
	25,71





Keterangan: rasio mengikuti label kondisi percobaan. Yield dihitung dari massa produk kering terhadap 2,75 g SiO₂ teoritis.

Pada 95 °C, yield untuk rasio 1:7,34; 1:9,17; dan 1:11 berturut-turut sebesar 26,40%; 24,91%; dan 43,05%. Hasil tersebut menunjukkan bahwa pengaruh rasio tidak sepenuhnya monoton. Kondisi rasio 1:11 menghasilkan produk terbanyak pada 85, 95, dan 105 °C, sedangkan pada 75 °C massa tertinggi diperoleh pada rasio 1:7,34. Kesimpulan mengenai pengaruh rasio perlu mempertimbangkan suhu dan kondisi pengendapan.



Pengaruh Suhu dan Kondisi Ekstraksi

Kenaikan suhu dari 75 menuju 95 °C umumnya meningkatkan perolehan produk pada kedua reaktan, tetapi seluruh rasio menunjukkan penurunan massa pada 105 °C. Pola tersebut menunjukkan adanya suhu dengan perolehan maksimum dalam rentang yang diuji, bukan peningkatan hasil yang berlangsung terus-menerus. Pemanasan dapat mempercepat pelarutan dan perpindahan massa, sementara proses lain dalam sistem dapat membatasi jumlah produk yang dipisahkan [13], [16], [17].

Penurunan pada 105 °C dapat dikaitkan dengan kemungkinan pembentukan fase aluminosilikat atau zeolit. Kajian sintesis analcime [18] dan tinjauan konversi abu terbang menjadi zeolit [19] mendukung kemungkinan pembentukan fase aluminosilikat pada kondisi yang sesuai. Namun, penelitian ini tidak menyajikan hasil XRD produk, sehingga pembentukan zeolit belum dapat ditetapkan sebagai penyebab yang terkonfirmasi.

Pada kondisi perolehan maksimum masing-masing, NaOH menghasilkan massa produk lebih tinggi daripada KOH. Perbedaan ini tidak hanya dapat dikaitkan dengan identitas reaktan karena rasio yang digunakan berbeda dan konsentrasi KOH belum dilaporkan secara konsisten. Kajian ekstraksi alkali juga menunjukkan pentingnya kondisi larutan dalam perolehan silika [14]. Dengan demikian, hasil yang tersedia menggambarkan perbandingan kondisi proses yang diuji.

pH yang tercatat pada kedua reaktan berada pada rentang 6,50–7,50, sehingga sebagian nilai berada di luar target pengendapan 6,5–7. Variasi pH dapat memengaruhi pembentukan dan pemisahan endapan [15]. Hubungan antara pH, massa produk, serta komposisi endapan perlu diuji secara terkontrol sebelum menetapkan penyebab perbedaan perolehan.



Morfologi Produk Berdasarkan SEM

Karakterisasi SEM dilakukan terhadap produk dengan perolehan maksimum, yaitu NaOH pada rasio 1:15,13 dan KOH pada rasio 1:11, keduanya pada 95 °C. Citra pada perbesaran 1.000× dan 100.000× ditampilkan pada Gambar 3 dan Gambar 4.

 

(a) (b)

Gambar 3. Morfologi produk NaOH pada rasio 1:15,13 dan 95 °C: (a) 1.000×; (b) 100.000×

 

(a) (b)

Gambar 4. Morfologi produk KOH pada rasio 1:11 dan 95 °C: (a) 1.000×; (b) 100.000×

Citra pada perbesaran 1.000× memperlihatkan permukaan yang tidak seragam dan keberadaan aglomerat. Ukuran fitur besar yang dilaporkan adalah 241,2 µm pada produk NaOH, serta 85,74 dan 122,5 µm pada produk KOH. Pada perbesaran 100.000×, fitur partikel yang terukur berada pada rentang 37,99–67,97 nm untuk produk NaOH dan 36,51–76,27 nm untuk produk KOH. Rentang tersebut menggambarkan pengukuran pada citra yang disajikan, bukan rata-rata statistik seluruh populasi partikel.

Perbedaan skala ukuran menunjukkan bahwa fitur berukuran nanometer dapat berasosiasi menjadi struktur yang lebih besar. Ukuran serbuk merupakan salah satu aspek dalam pemanfaatan adsorben [20], tetapi kelayakan adsorpsi tidak dapat ditentukan hanya dari ukuran partikel. Komposisi produk, luas permukaan, porositas, dan hasil uji adsorpsi perlu dipertimbangkan sebagaimana dikaji pada material berbasis abu terbang [4], [9].



Implikasi Hasil dan Keterbatasan Penelitian

Hasil penelitian memperlihatkan bahwa abu terbang dengan kandungan SiO₂ 11% masih dapat diolah melalui ekstraksi alkali dan pengendapan asam untuk memperoleh produk berbasis silika. Dalam rentang suhu yang diuji, 95 °C memberikan massa produk tertinggi pada seluruh rasio untuk NaOH dan KOH. Temuan ini menjadi dasar pemilihan kondisi untuk evaluasi lanjutan, dengan mempertimbangkan kebutuhan energi, penggunaan reagen, dan kualitas produk.

Massa produk yang lebih tinggi tidak dengan sendirinya menunjukkan kemurnian atau efektivitas proses yang lebih baik. Yield gravimetri 105,60% pada NaOH justru menegaskan kebutuhan verifikasi komposisi endapan. Pemanfaatan material sebagai adsorben memerlukan bukti pengujian fungsi, misalnya kapasitas adsorpsi, laju penyerapan, kestabilan, dan potensi pelindian komponen pengotor. Dengan demikian, hasil SEM diposisikan sebagai informasi morfologi yang mendukung karakterisasi awal.

Keterbatasan penelitian mencakup ketidakseragaman pelaporan konsentrasi KOH, dasar penetapan rasio mol campuran abu terbang yang belum dirinci, serta tidak tersedianya hasil karakterisasi kemurnian dan fase produk akhir. Durasi ekstraksi, kecepatan pengadukan, volume reagen, jumlah ulangan, dan variasi pengukuran juga belum dijelaskan secara lengkap. Oleh karena itu, perbandingan kondisi diperlakukan secara deskriptif dan belum digunakan untuk menyimpulkan signifikansi statistik atau menetapkan kondisi optimum di luar rentang pengujian.



KESIMPULAN

Ekstraksi alkali dan pengendapan asam terhadap abu terbang PT YTL Paiton menghasilkan produk berbasis silika dengan perolehan massa tertinggi pada 95 °C dalam rentang suhu 75–105 °C. NaOH pada rasio 1:15,13 menghasilkan produk 2,904 g dengan yield gravimetri 105,60%, sedangkan KOH pada rasio 1:11 menghasilkan produk 1,184 g dengan yield gravimetri 43,05%. Kenaikan suhu hingga 95 °C meningkatkan perolehan pada sebagian besar kondisi, kemudian diikuti penurunan pada 105 °C. Pengaruh rasio bergantung pada suhu dan tidak sepenuhnya monoton. Yield NaOH yang melebihi 100% menunjukkan perlunya verifikasi kemurnian produk. Citra SEM memperlihatkan aglomerat dan fitur partikel berukuran 37,99–67,97 nm pada produk NaOH serta 36,51–76,27 nm pada produk KOH. Penelitian lanjutan perlu menyeragamkan kondisi pembandingan reaktan, memverifikasi komposisi dan fase produk, serta menguji kinerja adsorpsinya.
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Data ringkasan komposisi bahan baku, massa produk, pH, yield gravimetri, dan citra SEM disajikan dalam tabel serta gambar artikel. Ketentuan akses data mentah tidak dinyatakan dalam naskah sumber.

Persetujuan Etik

Penelitian ini mengkaji ekstraksi silika dari bahan anorganik berupa abu terbang batubara dan tidak melibatkan responden manusia atau hewan uji. Naskah sumber tidak mencantumkan lembaga maupun nomor persetujuan etik.
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NOMENKLATUR

BET : Brunauer–Emmett–Teller, metode evaluasi luas permukaan spesifik.

Fly ash : abu terbang hasil pembakaran batubara.

M : molaritas larutan, dalam mol/L.

m : massa bahan atau produk, dalam gram.

SEM : scanning electron microscopy.

w₍SiO₂₎ : fraksi massa SiO₂ dalam bahan baku.

XRD : X-ray diffraction.

XRF : X-ray fluorescence.

Yield gravimetri : perbandingan massa produk kering terhadap massa SiO₂ teoritis, dinyatakan dalam persen.
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